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Abstract 



This container (1) comprises a membrane (3) arranged in its wall (2) and whose centre has a thicker circular 
portion (4) in the inner face of which a groove (5) is arranged. The central portion (4) connected resiliency to 
the wall (2) by the membrane (3) is intended to come into contact with the end of an ultrasonic transducer. 
The groove (5) is used to generate a cavitation phenomenon in the liquid present in the container (1) with a 

IsT 

view to mixing it. L_ 
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@ Enceinte destinee a contenir un milieu liqufde. 

(g) Cette enceinte (1) comporte una membrane (3) menagee 
dans sa paroi (2) et dont ie centre presente une portion 
circulaire plus epaisse (4), dans la face interne de laqueile une 
rainure (5) est menagee. La portion centraie (4) reKee 
elastiquement & la paroi (2) par la membrane (3) est destinee a 
venir en contact avec I'extremite d'un transducteur ultrasoni- 
que. La rainure (5) sert a engendrer un phenomene de 
cavitation dans le liquide contenu dans i'enceinte (1) en vue de 
le melanger. 
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Description 

EPROUVETTE DESTINEE A CONTENIR UN MIUEU LIQUIDE 



La presente invention se rapporte a une eprou- 
vette destinee a contenir un milieu liquide dans 
lequel doit etre engendre un phenomene de cavita- s 
tion par transmission d'ultrasons a Paide d'un 
transducteur ultrasonique mis en contact avec Ja 
face externe de la paroi de cette enceinte. 

On salt que dans te cas d'analyses chimiques, 
notamment d'analyses de liquides bioiogiques, le 10 
probieme de I'homogeneisation est delicat a resou- 
dre f notamment dans un processus d'anatyse auto- 
matise. Or, la qualite de I'homogeneisation des 
liquides a analyser est un facteur important dans la 
precision de fa mesure. 15 

II existe differentes techniques pour melanger des 
liquides dans ie domaine de Panalyse, le plus courant 
est Pagitation de Penceinte contenant la substance 
a melanger. Cette technique est essentieliement 
manuelle et ne se prete pas a un processus 20 
d'analyse automatique, en outre, son efficacite est 
aleatoire notamment au niveau moleculaire. On a 
egalement propose une technique de brassage par 
aspiration et expulsion repetees du liquide a homo- 
geneiser, a I'aide d'une pipette. Ce mode de 25 
melange est relativement efficace, toutefois il pre- 
sente deux graves inconvenients, celui du risque de 
contamination des differents echantillons a analyser 
et le fait quMI est impossible de garantir qu'aucune 
goutte de liquide ne reste accrochee a la pipette, 30 
faussant ainsi le dosage. La tendance des modes 
d'analyse etant de travailler avec des volumes 
d'echantillons tres petits, rimportance de ce prele- 
vement de gouttes sur la precision est d'autant plus 
grande que le volume d'echantillon est reduit 35 

II faut encore relever qu'en raison des volumes 
tres faibles analyses, Pefficacite de la technique de 
melange par agitation de Penceinte est encore 
reduite en raison de rimportance des forces capi- 
laires qui s'exercent sur du liquide place dans une 40 
enceinte de tres petit volume, generaiement tubu- 
laire. 

On sait depuis longtemps que la transmission 
d'ultrasons a travers un liquide engendre des 
phenomenes de cavitation. Cette propriete est 45 
utilisee soit pour le nettoyage de surfaces en 
contact avec ce liquide, soit pour I'homogeneisation 
du liquide reunissant plusieurs substances et/ou 
contenant des suspensions solides, soit encore 
pour former un brouillard. 50 

II a deja ete propose, notamment dans le 
FR-A-2.344.329 de transmettre ies ultrasons a 
travers la paroi d'un conduit, en vue d'homogeneiser 
un liquide. Pour que cette transmission soit efficace, 
i) est necessaire de former un reseau de vibrations 55 
stationnaires sur la paroi du conduit qui est ainsi 
quadriilee par des ventres ou zones actives de 
vibrations. Dans la solution proposee dans ce 
document, une extremite du conduit est fixee a une 
embase rigide et Pautre extremite est libre, la 60 
sonotrode solidaire de la meme embase que le tube 
etant appliquee avec une pression importante 
contre la paroi de celui-ci. Une telle solution n'est 



efficace qu'a condition qu'une extremite du tube soit 
reliee rigidement a un bati et que ia masse de celui-ci 
soit importante, Lorsque ces conditions ne peuvent 
pas etre reunies, cette solution est inapplicable. 

Dans le US-3,633,877 on decrit un recipient 
destine a contenir un liquide dont une portion du 
fond est reliee au reste du recipient par un 
diaphgragme de caoutchouc qui rend cette portion 
libre de vibrer par rapport a la paroi du recipient. 
Cette portion est cinematiquement solidaire d'un 
oscillateur destine a lui communiquer des vibrations 
de frequence ultrasoniques. La face de cette portion 
du fond en contact avec le liquide a la forme d'un 
cone tres evase dont le sommet est din'ge vers 
I'exterieur du recipient 

Le DE 952.763 montre un tuyau dont une portion 
de la paroi est rendue plus elastique et est reliee a un 
transducteur ultrasonique, pour communiquer des 
vibrations au liquide contenu dans le tuyau afin de 
Phomogeneiser, 

L'une et I'autre de ces deux dernieres solutions 
suppose une liaison rigide entre ie transducteur 
untrasonique et la paroi a laquelle on veut communi- 
quer les ultrasons, de sorte qu'il y a liaison 
cinematique rigide entre ce transducteur et la paroi 
entrainee. Dans le cas d'une eprouvette d'analyse, 
notamment pour un appareil d'analyse automatique, 
une telle laison cinematique n'est pas realisable, les 
ultrasons devant etre communiques au liquide par 
simple appui du transducteur contre la face externe 
de I eprouvette. 

La transmission d'une energie ultrasonique a 
travers la paroi d'une eprouvette avec une densite 
d'energie suffisante pour engendrer la cavitation 
dans le milieu liquide par simple appui du transduc- 
teur ultrasonique pose divers probiemes. II faut que 
I'eprouvette soit realisee en un materiau qui pre- 
sente une impedance acoustique suffisamment 
faible pour transmettre les vibrations. Ji ne faut pas 
que Penergie necessaire pour engendrer la cavita- 
tion soit susceptible d'abimer I'eprouvette en' la 
brisant ou en la faisant fondre localement et 
superficiellement. Lorsqu'il s'agit d'analyses dans le 
domaine de la chimie clinique, il ne faut pas non plus 
provoquer un echauffement trop important du 
liquide a analyser. En outre les echantillons a 
analyser etant generaiement de Pordre du microlitre, 
les eprouvettes sent tres petites. Dans le cas ou le 
melange des liquides doit etre realise sur un appareil 
d'anatyse automatique, il est evident que le trans- 
ducteur utilise doit etre suffisamment petit et done 
de faible puissance. Ces differentes exigences sont 
difficiles a concilier, dans la mesure ou elles sont 
plus ou moins contradictoires. 

Le but de la presente invention est d'apporter une 
solution qui permette de repondre a I'ensemble des 
conditions requises. 

A cet effet, cette invention a pour objet une 
eprouvette destinee & recevoir un milieu liquide 
selon la revendication 1. 

La solution proposee permet Padaptation de ia 
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technique de melange par ultrasons a des eprou- 
vettes a I'aide d'un transducteur de faible puissance, 
sans liaison rigide ni entre le transducteur et 
I'eprouvette, ni entre I'eprouvette et son support, ce 
qui permet I'utilisation de cette solution avec un 
appareil d'analyse automatique dans lequel les 
eprouvettes sont fixees amoviblement a un organe 
de transfert deplacant les eprouvettes en regard de 
differents postes correspondant aux differentes 
etapes d'analyse de l'echantillon contenu dans 
I'eprouvette. Cette solution resout en outre le 
probleme de la contamination des echantillons, de 
meme que celui relatif a l'integrite du volume 
d'echantillon et de reactif places dans I'eprouvette, 
Compte tenu de la faible energie necessaire avec la 
solution proposee pour engendrer la cavitation, il n'y 
a pas de risque d'abtmer I'eprouvette et de chauffer 
exageremment son contenu. 

Le dessin annexe illustre, schematiquement et a 
titre d'exemple, une forme d'executton de l'enceinte 
objet de la presente invention. 

La fig. 1 est une vue en elevation de face de 
cette forme d'execution. 

La fig. 2 est une vue en coupe agrandie selon 
lalignell-llde lafig.1. 

La fig. 3 est une vue en coupe selon la ligne 
Ill-Ill de la fig. 2. 
Dans un premier temps, on a pense qu'il suffisait 
de menager sur la paroi de l'enceinte une zone 
elastique sembiable i une membrane et d'appliquer 
Pextremite d'un transducteur uitrasonique contre 
cette zone elastique. Des essais realises dans ces 
conditions avec un milieu Hquide dans lequel doit 
dtre repartie uniformement une phase solide, ont 
montre que I'effet de melange, lie a la cavitation 
n'etait pas constant. (I est apparu que les ulstrasons 
transmis a travers la membrane elastique n'engen- 
drait pas toujours de la cavitation et que ceci n'etait 
pas lie a I'elasticite de la membrane. C'est alors que 
Ton a constate que les seules parois qui permet- 
taient d'engendrer de la cavitation etaient ceiles qui 
presentment des fissures induites consecutivement 
a I'application du transducteur uitrasonique, et qui 
etaient realisees dans des materiaux qui sont aptes 
a transmettre les ultrasons avec un bon rendement, 
ces materiaux presentant en particulier un coeffi- 
cient d'elasticite superieur a 25*1 0 4 N/cm 2 . Dans le 
cas des matieres plastiques on peut citer a titre 
d'exemple le polystyrene et le polyacryiique. 

Etant donne que sous I'effet de Ja pression 
exerc6e sur la paroi de I'eprouvette par le transduc- 
teur, les bords de la fissure s'ecartent en allant vers 
la face Interne de la paroi, on a eu 1'idee d'essayer de 
reproduire le m§me effet sans fissure mais avec de 
petites rainures menagees sur la face interne. Ces 
essais ont permis de demontrer que la presence de 
rainures, voire meme de simples cdnes rentrants 
menagees dans l'6paisseur de la paroi par des 
pointes chaudes, permettait d'obtenir un effet de 
cavitation, II semble qu'il est possible d'interpreter 
ce phonomene, comme resultant d'une variation du 
volume a Vlnteneur de la rainure susceptible de creer 
dans la portion du liqulde contenue dans cette 
rainure une pression locale inferieure & la pression 
de vapeur de ce liquide. 



Parmi les essais comparatifs effectu6es avec et 
sans rainure et avec le m$me transducteur uitrasoni- 
que alimente avec le meme courant, on a constate 
que la presence de la rainure permet immediaternent 

5 d'engendrer la cavitation, alors que I'absence de 
rainure ne donne aucun resultat et peut meme, en 
prolongeant le temps d'appiication de la sonotrode 
contre la paroi de I'eprouvette provoquer une 
deformation de celle-ci, consecutivement a Pechauf- 

W fement. Cette experience demontre qu'avec un 
transducteur uitrasonique de plus grande puis- 
sance, on risquait de deteriorer I'eprouvette avant 
de creer la cavitation dans le liquide qu'elle contient. 
II est evident que pour engendrer la cavitation, la 

15 rainure menagee dans la face interne de la paroi de 
I'eprouvette doit §tre suffisament fermee. En regie 
generate, il ne faut pas que la largeur du c6t6 de la 
rainure ouvert vers rint6rieur de Teprouvette et 
faisant done communiquer la portion de liquide 

20 contenue dans cette rainure avec fe reste du liquide 
contenu dans T6prouvette, soit superieure a la 
profondeur de cette rainure. Si cette rainure est 
trianguiale, ou conique il ne faut pas que I'angle 
excede 60°. 

25 La forme d'execution des figs 1 a 3 est constitu§e 
par un element tubufaire 1 de section rectangulaire 
et s'6vasant legerement vers le haut, destin6 a 
recevoir un echantillon A analyser avec son ou ses 
reactifs appropries. 

30 La paroi faterale 2 presente une portion 3 de forme 
carree avec des angles arrondis dans laquelle la 
paroi est amincie afin de lui conferer une certaine 
elasticite. Cette portion amincie 3 entoure une 
portion circulaire 4 de mSme epaisseur que celle de 

35 la paroi entourant la portion amincie 3. Les parois de 
cet element tubulaire 1 sont relativement rigldes, 
elles sont realisees en polystyrene ou en polyacryii- 
que injects de 0,8 mm d'epaisseur, alors que la 
portion amincie 3 a une epaisseur de 0,3 mm et une 

40 largeur minimum de 2 mm, la portion circulaire 4 a 2 
mm de diametre. Ces dimensions ne sont pas 
critiques et peuvent dtre modifiees dans des 
proportions assez larges. De m§me t la portion 
amincie 3 pourrait avoir une forme annulaire. Elle 

45 sert essentiellement a assurer un bon contact entre 
la portion circulaire 4 et le transducteur uitrasonique 
destine a venlr appuyer contre elle. Ce contact 
\ntime entre la face de cette portion circulaire 4 et la 
sonotrode est en effet une condition essentielle a la 

50 transmission des ondes ultrasonlques. 

Sur la face interne de la paroi de cette enceinte 
tubulaire 1 au centre de la portion circulaire 4, une 
rainure 5 est menagee. Comme on Pa d6]a explique, 
le rdle de cette rainure est determinant pour induire 

55 la cavitation dans le milieu liquide, et est d'autant 
plus determinant qu'H a permis de demontrer qu'il 
etait possible d'indulre la cavitation sans la portion 
amincie 3, a condition d'avoir un bon contact entre le 
sonotrode et la face externe de Telement tubulaire 1 , 

60 en face de la rainure 5. Ceci prouve done le r6le 
predominant de cette rainure 5 sur celul de la portion 
6lastique 3, qui ne semble avoir que le role d'assurer 
un bon contact avec la sonotrode en permettant a la 
face externe de la portion 4 un certain deplacement 

65 angulaire si TextremltG de cette sonotrode n'est pas 
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parfaitement parallele a sa face externe. 

Revendlcations 5 

1. Eprouvette destinee a recevoir un milieu 
liquide, une portion de sa parol au moins etant 
conformee pour transmettre audit milieu liquide 

des ondes ultrasoniques d'intensite d'6nergie 10 
apte a y engendrer la cavitation, caracterise par 
Je fait que la paroi de ('eprouvette est r^alisee 
en une piece a I'aide d'un materiau dont le 
module d'elasticite se situe au-dessus de 
25»10 4 N/cm 2 la face interne de la paroi de 15 
cette epixjuvette comportant, dans la zone de 
transmission des vibrations ultrasoniques, une 
rainure menag6e dans Tepaisseur de cette 
paroi et dont la largeur de I'ouverture dans cette 
face interne n'est pas supeneure a sa profon- 20 
deur, pour creer dans cette rainure des varia- 
tions de volume susceptibles d'engendrer dans 
le liquide contenu dans cette rainure une 
pression locale inferieure a la pression de 
vapeur du liquide. . 25 

2. Eprouvette selon la revendicatlon 1, carac- 
terise par le fait que la portion de paroi 
contenant ladite rainure est entouree d'une 
zone d'epaisseur reduite, susceptible de flechir 
elastiquement par rapport a cette parol, iorsque 30 
Pextremite d'un transducteur ultrasonique est 
appliqueecontreelle, 

3. Eprouvette selon la revendication 2, carac- 
terisee par le fait que ladite paroi presentant 
ladite zone delimitee de rigidite reduite est 35 
plane. 

4. Eprouvette selon la revendication 2, carac- 
terlsee par le fait que ladite zone delimiteee de 
rigidite reduite comporte une partie eiastique 

de forme annulaire reliant une partie centrale 40 
plus rigide au reste de la paroi de cette 
enceinte. 
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FIG. 3 




Europaisches Patentamt 

® /jj)) European Patent Office © Numero de publication: 0 271 448 

Office europeen des brevets A3 

© DEMANDE DE BREVET EUROPEEN 

© Numero de depSt: 87810725.9 <§) Int. CI. 4 : B01 L 3/14 , B01J 19/10 , 

B01F 11/02 , B01F 11/00 

<§) Date de dep3t: 08.1Z87 







® Priorite: 11.12.86 CH 4931/86 


© Demandeur: IntraCel Corporation 


@ Date de publication de la demande: 


c/o Cottle Catford & Co. 17 High Street 


Bridgetown(BB) 


15.06.88 Bulletin 88/24 




© Etats contractants designes: 


© Inventeur: Rfngrose, Anthony 


126, chemin de la Montagne 


AT BE CH DE ES FR GB GR IT LI LU NL SE 


CH-1224 Chene-Bourgeries/Ge(CH) 


@ Date de publication differee du rapport de 


© Mandataire: Michel! & Cle 


recherche: 27.12.89 Bulletin 89/52 




118, rue du Rhone Case postale 47 




CH-1211 Geneve 6(CH) 



© Enceinte destinee & contenir un milieu liquide. 



© Cette enceinte (1) comporte une membrane (3) 
menagee dans sa paroi (2) et dont le centre presen- 
te une portion circulate plus epaisse (4), dans la 
face interne de laquelle une rainure (5) est menagee. 
La portion centrale (4) reliee glastiquement a la paroi 
(2) par la membrane (3) est destinee h venit en 
contact avec Pextremite d'un transducteur ultrasonic 
que. La rainure (5) sert Si engendrer un phenomene 
de cavitation dans le liquide contenu dans Penceinte 
(1) en vue de le melanger. 
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